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Aufschluss feststellten, wurden in Kakaobohnen so um 2—3 9o hohere Fett-
gehalte gefunden. In der Literatur haben wir keine diesbeziiglichen Angaben
gefunden: auch stimmten unsere Fettgehalte zum Teil mit denjenigen anderer
Autoren uberein.

Die in Tabelle 3 angegebenen Werte fiir Kakaopulver des Handels (Nr. 10
—14) sind in Ordnung und bediirfen keiner Korrektur, weil bei den fein ge-
mahlenen Kakaopulvern die Fettbestimmung nach der Zentrifugenmethode
richtige und mit der Aufschlussmethode tibereinstimmende Resultate liefert.

Samtliche in unserer Tabelle 3 angegebenen Fettgehalte fiir Kakaobohnen
(Nr. 1—9) dagegen sind um ca. 2—3 %0 zu niedrig. Folglich ist die wasser- und
fettfreie Kakaomasse der Kakaobohnen, weil aus der Differenz berechnet, um
den gleichen Betrag zu hoch. Eine aus Kakaobohnen nach unserem Verfahren
hergestellte «fettfreie Kakaomasse» ergab nach dem internationalen Aufschluss-
verfahren einen zusitzlichen Fettgehalt von 3,8 °/o. Die Werte fiir Theobromin,
Koffein und fir die Mineralstoffe in Tabelle 3, welche in %o der wasser- und
fettfreien Kakaomasse angegeben sind, miussen ebenfalls korrigiert werden.
Unter der Voraussetzung, dass unsere «fettfreie Kakaomasse» durchschnittlich
noch 4 Fett enthielt, miissen die genannten Werte zur Korrektur mit dem
Faktor 1,04 multipliziert werden. Daraus ist ersichtlich, dass die Korrektur prak-

tisch nicht sehr ins Gewicht fallt. H. Hadorn und Rob. Junghunz

Schwetlige Saure
in Siissmost und alkoholireiem Traubensait
von Th.v. Fellenberg, Muri b/B.

Laut Eidg. Lebensmittelverordnung sind in Siissmost und alkoholfreiem Trau-
bensaft 80 mg SOz pro Liter gestattet. In manchen Betrieben wird von dieser
Erlaubnis Gebrauch gemacht, und es werden Mengen bis zu dieser Hochstgrenze
zugesetzt. Andere Firmep hingegen halten darauf, Getranke ohne allen Zusatz
an Konservierungsmitteln in den Handel zu bringen und das ist sehr zu be-
grussen, da es empfindliche Personen gibt, welche bereits auf sehr kleine Mengen
schwefliger Sdure reagieren. Es ist klar, dass solche Leute leicht den Stssmost
Uberhaupt verwerfen, wodurch ein wertvolles Landesprodukt diskreditiert wird.

Wie ich durch Prof. Dr. Ad. Hartmann in Aarau vernahm, kommt es nun
vor, dass Untersuchungs-Laboratorien in alkoholfreien Séaften, denen keine Spur
schwefliger Sdure beigemischt worden ist, doch gelegentlich 20—30 mg im
Liter finden. Es liegt nahe, anzunehmen, dass in solchen Fallen eine unge-
niigende Methode zur Bestimmung angewendet wurde. Das schweizerische
[.ebensmittelbuch gibt nicht an, nach welcher Methode die schweflige Sdure in
diesen Getranken zu bestimmen ist, und da wird wohl in der Regel die direkte
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Titration mit Jod, wie bei Wein, als die einfachste Methode beniitzt werden.
Bei der direkten Jodtitration kénnen aber leicht fremde, Jod verbrauchende
Stoffe eine Rolle spielen und das Resultat falschen. Man wird da etwa an Alde-
hyde und an Aromastoffe denken.

Zunachst suchte ich nachzuweisen, ob ein SO:-freier Obstsaft auch nach
dem Destillationsverfahren, wie es im Lebensmittelbuch fir Sissweine ange-
geben wird, Spuren von schwefliger Sdure vortauscht oder ob Nullwerte ge-
funden werden. Es wurde nicht nur die Jodtitration im Destillat ausgefthrt,
sondern man versuchte auch, allfallig durch Jodoxydation entstandene Schwe-
felsaure zu erfassen.

Als Ausgangsmaterial diente ein Apfelsaft, Sorte Surgrauech, aus dem
cigenen Garten, den ich pressen liess und durch Erhitzen auf 80° und heisses
Einfillen in Flaschen haltbar machte.

50 cm® Saft wurden mit 2 cm® Phosphorsdure (84 %) versetzt und unter
Durchleiten von Kohlensdure destilliert. Als Vorlage diente ein Peligotrohr,
dessen untere Kugel 14 mm, die beiden seitlichen Kugeln 20 mm im Durch-
messer hatten. 10 cm?® Wasser geniigten bei diesen Abmessungen als Sperr-
flissigkeit. Man setzte 1 Tropfen Stdarkelosung und 0,1 cm® 0,02n-]Jodlésung
zu. Um das Anbrennen zu verhtiten, stand der Destillationskolben auf einer
durchlochten Asbestplatte. Das Schaumen wurde durch Zusatz einiger mg
Stearinsdure verhiitet. Man destillierte ungefahr 15 cm?® Flissigkeit ab.

Es zeigte sich, dass die Jodmenge reichlich gentligte. Die Losung war am
Schluss noch blau, und zwar, wie durch eine Gegenprobe mit den Reagentien
festgestellt wurde, ebenso blau, wie am Anfang. Es war somit nicht merkbar
Jod verbraucht worden.

Man suchte nun, eventuell gebildete Schwefelsaure nephelometrisch zu er-
fassen. Schwefelsaure eignet sich zwar prinzipiell nicht gut zur nephelometri-
schen Bestimmung, da das Bariumsulfat nicht stets gleich ausfallt. Die Tribung
hiangt ab von der Art und Menge der vorhandenen Ionen, vom Bariumchlorid-
tberschuss, dem pH, der IFallungstemperatur und der Zeitdauer seit Zugabe des
Reagens. Trotzdem lasst sich bei gleichmassigem Arbeiten, wenn man sich an
die kleinsten Mengen hilt, die Tribung befriedigend reproduzieren.

Das Destillat wurde filtiert, um die mit Uberdestillierte Stearinsaure abzu-
trennen, in einem Becherglas auf 8 cm? eingekocht und der Rest in ein Reagens-
glas gegossen. In weitere Reagensglaser gab man sinkende Mengen Schwefel-
saure, ebenfalls auf 3 cm? verdinnt, und zwar Proben, die die allerschwichsten
Reaktionen gaben und schliesslich solche, die nicht mehr reagierten. Man setzte
je 1 Tropfen mit HCI angesduerte normale Bariumchloridlésung, also einen
enormen Uberschuss, zu, erhitzte die Réhrchen und hielt sie etwa eine Minute
im Sieden. Dann beobachtete man die entstandene Tribung vor der Lampe eines
Stufenphotometers im halb verdunkelten Raum und verglich die aus Stissmost
enstandene Tribung mit den Testlosungen. Man nahm die Vergleichung mehr-
rials etwa wahrend der ersten halben Stunde vor, indem man jeweilen kurz
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aufkochte und nach Durchschiitteln beobachtete. Es konnte auch nicht die ge-
ringste Triibung beobachtet werden.

Die Reaktion ist ausserordentlich empfindlich. Es zeigte sich, dass 0,01 cm?
einer 0,01-normalen Schwefelsaure in 3 cm?® eben noch eine sichtbare Triibung
gab, wihrend sie mit der halben Menge nicht mehr deutlich war. Es waren
somit weniger als 0,01 cm?® 0,01n-SOz oder weniger als 0,0032 mg SOz in 50 cm3,
das ist <{0,06 mg SOz im Liter Stissmost enthalten.

Wire die Reaktion schwach positiv ausgefallen, so hitte die Frage diskutiert
werden konnen, ob eventuell fremde fliichtige Schwefelverbindungen vorhanden
seien. Hier war diese Frage gegenstandslos. Es ist also weder schweflige Saure
zugegen, noch andere Jod verbrauchende Stoffe im Destillat dieses Siissmostes,
noch andere fliichtige Schwefelverbindungen ausser schweflige Sdure. Die Uber-
cinstimmung des jodometrischen und des nephelometrischcn Nachweises bzw.
Nichtnachweises ldasst vermuten, dass die Jodtitration im Destillat im allge-
meinen richtige Resultate geben wird.

Man untersuchte nun zwei beliebige Siissmoste des Handels, um auch bei
positiven I'dllen die jodometrische mit der nephelometrischen Bestimmung ver-
gleichen zu konnen.

Da in beiden Fillen gut messbare Jodmengen verbraucht wurden, brauchte
das Filtrat nach Abtrennen des Stearingsdure nicht mehr eingedampft zu wer-
den; es geniigte, direkt kleine Mengen der Flissigkeit fiir die Tritbungsreaktion
zu verwenden. Man konnte so auch die Reaktion mehrmals wiederholen.

Man fand:

Siissmost Nr. 2
jodometrisch 16,8 und 16,4, Mittel 16,6 mg SO2 im 1
nephelometrisch 17,9 mg SO:2 im !

Stissmost Nr. 3
jodometrisch 8,8 und 4,7 Mittel 4,8 mg SOz im [
nephelometrisch 3,0 und 3,4 Mittel 3,2 mg SO2 im [

Bei dem Stissmost Nr. 2 stimmen die beiden Verfahren befriedigend tiberein,
bei Nr. 8 findet man nephelometrisch deutlich weniger.

Es wurden nun 2 alkoholfreie Traubensafte, ein weisser und ein roter, von
der gleichen Firma untersucht. Der Hersteller gibt an, keine schweflige Saure
zugesetzt zu haben. Trotzdem seien in einem Untersuchungslaboratorium kleine
Mengen gefunden worden, vermutlich durch direkte Titration. Der Hersteller
dieser Produkte schreibt immerhin: «...doch brauchen wir im Betrieb nur
schweflige Sdure in 1 %oiger Losung zum Aufbewahren, besser gesagt Einlegen
der Packroste der Presse iiber Nacht. Vor dem Gebrauch werden sie zudem noch
jedesmal gewaschen, so dass es uns unerkldrlich ist, wieso im Saft noch schwef-
lige Sdure vorhanden sein soll.»

Man fand nun in beiden Séften genau dieselbe Menge. Jodometrisch wurden
2,0 mg SOz vm Liter gefunden. Bei der nephelometrischen Prifung ergab sich
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eine sehr geringe Tribung, welche der kleinsten Menge, welche tberhaupt
nachweisbar war, entsprach, 0,01 cm?® 0,01-normal H2SOs. Man findet somit
nephelometrische 0,06 mg SO:2 im Liter.

Die jodometrische Bestimmung zeigt also bei diesen beiden Saften deutlich
mehr, als die nephelometrische. Es sind offenbar irgendwelche Jod verbrau-
chende Stoffe mit iibergegangen, vielleicht Aromastoffe. Der nephelometrischen
Prifung ist hier das grossere Gewicht beizulegen. Es mag sein, dass durch das
Einlegen der Packroste in 1 %ige schweflige Saure trotz dem nachherigen Ab-
waschen solch minimale Mengen schwefliger Saure in den Traubensaft ge-
langten. Selbstverstandlich sind solche Spuren, die nicht einmal 0,1 mg im Liter
ausmachen, als Null zu betrachten. Die 2 mg im Liter, die jodometrisch ge-
funden worden sind, halten wir auch fur fehlerhaft, da sie so viel hoher sind
als der nephelometrische Wert. Man wird also solche Gehalte vernachlassigen
mussen.

Unsere Versuche zeigen, dass die Bestimmung der schwefligen Saure in
Stissmost und alkoholfreien Traubensiften nicht nach dem Verfahren der direk-
ten Jodtitration, sondern nach dem Destillationsverfahren ausgefithrt werden
muss, und dass bei den allerkleinsten Mengen, falls es auf diese ankommt, an--
schliessend an die Jodtitration eine nephelometrische Bestimmung der gebil-
deten Schwefelsdure vorzunehmen ist.

Zusammenfassung

Es wurden in 3 Sussmosten und in 2 alkoholfreien Traubensaften SO2-Bestimmungen
nach dem Destillationsverfahren unter Jodtitration und durch nephelometrische Er-
fassung der entstandenen Schwefelsdure vorgenommen.

Bei selbst hergestelltem Stssmost liess sich weder nach dem einen, noch nach dem
andern Verfahren die geringste Spur schwefliger Sdure nachweisen. Bei Traubensaften,
bei welchen lediglich die verwendeten Packroste mit schwefliger Sdaure behandelt und
nachher gesptilt worden waren, fand man nephelometrisch 0,06 mg im Liter, durch Jod-
fitration 2,0 mg, was darau{ hindeutet, dass eine kleine Menge fremder Jod aufnehmen-
der Stoffe zugegen ist.

Es wird empfohlen, bei alkoholfreien Obstsdften nur nach dem Destillationsver-
fahren zu arbeiten.

Résumé

On a dosé le SO2 dans 3 cidres doux et dans 2 jus de raisons sans alcool, d’'une part
par distillation et titration iodométrique, d’autre part par mesure néphélométrique de
I'acide sulfurique formé.

On n’a pu déceler, par aucun des deux procédés, la moindre trace d’acide sulfureux
dans un cidre doux fabriqué par l'auteur. Dans des jus de raisons, pressés dans des cor-
beilles qui seules avaient été traitées a I'acide sulfureux et ensuite rincées, on trouva
par néphélométrie une teneur de 0,6 mg. par litre et par iodométrie une teneur de
2.0 mg. par litre, ce qui laisse supposer la présence, en faible quantité, de substances
¢trangeres capables d’absorber le iode.

On recommande de travailler uniquement d’aprés le procédé par distillation lors-
quil s'agit de jus de fruits sans alcool.
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